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t~.BSTRAK 
Penul e nan as id o l eik mentab denQ;ctn proses pengliab luran u rea 
dikaji. Ka jian ditumpukan kepada kesan masa dan suhu 
pengeramarj terhadap kese imbangan dan komposisi ha.si.l , kesan 
nisbah asid oleik wasa dan suhu pengerama.n serta 
kadar penye jukan terbadap berat dan komposisi bas il di 
samping kes an suhu terhadap ketulenan bas il. 
lJ i dal C:.t iH kaj i a.u in i, 
Keseliiua faktor di a.tas dikaji untuk l:edua-
dua proses penghablurctn urea tersebut . 
Kctjian ini me nunjuld::e:.n ms.sa pengerc..n:C:H: selatae:. j jc:tn, bar;:-i 
sampel yang dieram pada suhu bilik dan 5 jmu bagi s&mpel 
yang d i eram dctlctm peti sej uk diperlukan supays. kese imbangan 
s i stem ltu di capai. ::JctiHI·t:: l Yi:iUQ; die:r<:LIIJ daL.:!.IlJ f!r.:t.:l sejuk 
memberi basil yang lebih tulen. 
Di dalarn penghabluran urea yang pertaina , n i s bai'i a;:; ir1 ol.:.;1.k. : 
untuk menda~at berat hasil ~sid o l ei k tulen yang tingg i. 
didapati lebih d~ripad~ 7u ~ . 
ii 
Bagi pengh ab luran urea yang kedua, nis bah asid oleik : u1· ea 
1 4 dan sampe l •i iera m pada subu bilik member i be rat 
hasil yang t inggi. Akan tetapi , kesannya terhadap komposi s i 
basil t idak dap'!.1.t di tent._ukan ~:wbab ia berg an tune k epada as id 
lemak dari cairan induk hasil peng habluran urea yang 
pertama. Secara keseluruhan, penghabluran urea y a ng kedua 
menghasilka n asid o l eik dengan ketulenan l eb ih daripada 90%. 
iii 
ABSTRACT 
Purification of enriched o l e i c ::1.cid urea 
crystallisation i s studied. This resea.rch s ·tudies mainly the 
effect of incubu:Li on Lime <.:tnd telllPt:l'atul·e on the e qu i 1 i bri Ulll 
and cotnpo:::; i ·t.ion ot' tbt.; ur e c.t crys ·t a ll isation :::;y!:1tem, the 
effect s of oleic acid : urea r atio , i ncubat i on time a nd 
temperature and rate of cooling on weight and composition of 
the product. as 1,-1e.:: ll <:1S t h e effect. of tr.:.: rnp tC:rature on purity 
of the product . 
In this study, enri ched oleic ac id is pu rif ied twice through 
urea crystallisation with me thanol as so lvent . All the 
factors above were bcfrt~ studi ed f o r both of the urea 
crystallisations . 
This study r e v e als tha:t J hours o:t' incubation Lime for 
sample at room tempera tu r e a nd 5 h ours for refriGerated 
srunpl e fs need~d fo r the system to reach equ ilibrium. 
Refrigerated sample -produces purer o l eic acid . 
For the f irst urea crys ~a l lisat i on, Gl c ic ~cid : urea = 1 
3 and sample incubated a~ room temperature p r oduced higher 
amount of pure oleic a cid . r~te of c ooling has no 
obvious effect on the amoun t o f produc t. Pe rcent pur ity 
after i irst urea crystullls0tion ls atovu 7 0 % _ 
iv 
F'or the second urea c1·ystallisation, oleic ctc.: irl : urea = 1 
4 and sarnph: inc.:ul:..a ted C:t·t .coow lerupcra.tu.ce produce hic;ber 
of pure olei c acid. Ho•.~'c:ver , the •::d.fect orl 
composition o.r' the PL'Oduc·t cannut be obtained . 'l'bis is due 
to the fa.ct tha.t colJlposition of the product depends on the 
fatty ac.:icl I rom mot;ber 1 iquor- of first urea crystall isat;i on . 
As a. wh ole , second urea crystallisation producesole i c ac i d 
o v e r 90 % purity . 
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1.0 Pli:NGENALAN 
Penggunaan asid lemak di dunia ialah lebih kurang 1.5 juta 
tan, daripada jumlah ini, lebih kurang 85 % digunakan oleh 
negara Jepun, Amerika Syarikat dan negara-negara EEC (1) . 
Satu kajiselidik baru-baru ini menunjukkan anal isis 
statistik penggunaan (1) adalah seperti berikut : 
Penggunaan Peratusan 
---------
Terbitan nitrogen 17.3 % 
Ester 16.8 % 
Garam logam 13.8 % 
Emulsi pempolimeran 19.4 % 
Pemprosesan getah 19.4 % 
Sa bun 13.3 % 
Malaysia adalah pengeluar minyak sawit yang terbesar di 
dunia. Pada tahun 1986, ia menghasilkan 7,505,000 tan minyak 
sawit iaitu 10.5% daripada kesemua minyak yang dihasilkan 
di dunia. Ini adalah mengikut kajian PORIM Palm Oil 
Research Institute Of Malaysia ) yang terbaru. 
Komposisi minyak sawit mentah (2) adalah seperti berikut 
1 
Nama asid lemak Peratus 
Asid miristik, c14 0 - 2 
Asid palmi tik, c16 38 - 48 
Asid stearik, c1s 3 - 6 
Asid arakidik, c2o 0 - 1 
Asid ol e ik, c1s : 1 :38 - 44 
Asid 1 inoleik, c 1s :2 8 - 12 
Minyak sawit me rupakan ba han mentah b agi asid lemak yang 
baik. Komponen utamanya ialah asid palmitik ( 38- 48% ). 
Asid palmitik ini boleh digunakan dalam penghasilan 
"germicides ", bahan solek , pengemulsi, " shortening '', s imen 
dan berbagai produk yang lain dan juga dalam industri getah. 
Selain daripada itu, minyak sawit juga mengandungi asid 
oleik dengan peratusan yang tinggi ( 38 - 44% ). Kandungan 
asid oleik yang tinggi ini adalah bernilai sebab asid oleik 
boleh digunakan dalam berbagai industri mi salnya pembuatan 
"soft pliable l eath e r" , don 
bersama dengan stirena atau butadiena untuk me mbuat as id 
u azelaic ~ dan asid pelorganik. Asid oleik juga boleh 
melalui pempolimeran memberi dimer dan tr ime r yang digunakan 
dalam pembuatan damar dan p e lekat. 
2 
Asid oleik boleh diasingkan atau dihidrogenasikan menjadi 
asid stearik. Bila dihidrogenasikan asid taktepu ini, asid 
stearik yang terhasil digunakan untuk membuat pelekat larut 
pan as hot melt adhesive ) dan dalam pembuatan lilin untuk 
mengawal keterangan nyalaan, menghilangkan asap, bau yang 
busuk dan meninggikan ' burning up action' supaya menghalang 
pengaliran lilin yang terlarut. 
Asid lemak ini boleh dihasilkan secara industri. 
alirannya (3) ditunjukkan dalam Rajah 1. 1. 
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Carta 
Rajah 1.1 Carta aliran proses penghasilan asid lemak oleh 
kilang penyulingan ACIDCHEM 
M!NYAK SAWIT 
HINYAK lSI SA WIT 
PAU1 STEARIN 
PALM OLEIN 
HINYAK PALM AS ID 
ASID LEHAK MENTAH 
A I R MAN IS [ ------- --------] 
------------------------------------? ~~~~~~~~~~-~~=~ 
1 
r-----------------------J ---------------- -------1 1 
ASID LEMAK TERSULING 
(CONTOH : ASID PALH 
STEARIK YANG TERSULJNG 
--- DIGUNAKA N DALAH 
INOUSTRJ SABUNl 
---------------] lpE·:sH I Q:i 'i"F" ·"' N I 1\UiJ_NHN 
----------- ---
1 
ASID LE MAr: YANG 
DIHIDROGENASI KAN 
l 
AS!D LEMAK TERSULING . 
YANG DIHIDROGENASI KAN 
4-
AS ID LEHAK HAS iL 
PE!1Eii I NG KA TAtJ 
I LEBIH DAR IPnDA 90 X 
KETULE~ANNY A ----
cl2, cl4, cl6, clU 
DAN AS!D LEMAK TAK-
TEPU YANG LAIN D~ NGA N 
KETULENANNYA YANG LEBIH 
RENDAH- 60-70 X I 
1 
1 
USP GLI SER IN 
( 99 . ~ '1. ) • 
Asid lemak yang didapati dalam proses industri ini adalah 
asid lemak tepu dengan ketulennn yung tinggi initu lebih 
daripada 90 % Hasil asid lemak taktepu seperti asid oleik 
hanya boleh didapati dengan ketulenan antara 60 - 70 % 
sahaja dengan proses industri ini. Oleh itu, kajian ini 
dijalankan bertujuan untuk menghasilkan asid oleik yang 
tulen melalui proses penghabluran urea. 
Asid lemak yang dihasilkan daripada industri minyak sawit 
ini mempunyai berbagai kegunaannya. Kegunaannya disenaraikan 
dibawah : 
i) Pembuatan sabun dan detergen (4) 
Asid lemak dapat meninggikan kualiti sabun. Bendasing 
seperti fosfotida, " albuminerals ","mucilaginous gums» 
dan bah an takdisaponifikasikan yang menyebabkan 
ketidakstabilan dalam sabun telah dikeluarkan semasa 
pengolahan awal. Proses saponifikasi asid lemak dengan 
alkali adalah secara spontan, jadi ia mengurangkan kos. 
Tambahan pula, kandungan logam seperti ferum dan kuprum 
yang merupakan pro-oksidan tidak terkandung dalam asid 
lemak. Dengan i tu, sabun dan detergen daripada asid 
lemak adalah tinggi kualitinya dengan kos penghasilan 
yang rendah. 
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ii) Pembuatan lilin (5) 
Asid stearik membuat lilin lebih k e ras dan lebih senang 
dikeluarkan daripada acuan. Lilin daripada asid stearik 
mempunyai takat lebur yang lebih tinggi. Akibatnya ia 
mempunyai hayat yang l e bih panjang. Di samping itu, 
warn a nyalaan lebih terang dan j e las dan tiada 
pengaliran lilin yang lebur dis e k e lilingnya . 
iii) Penghasil a n bahan s ol ek dan ' toiletries ' (6) 
Ini termasuk membuat krim, ' lotion', bedak (powder) , 
palit (ointment), shampoo, c el a k mata (mascaras), 
'hair- dressings', ubat p e mb e r s ih gi g i (dentrifice ), 
krim mencukur (shaving cream), 'de odorants' dan 'anti-
perpirants' daripada asid palmitik dan asid oleik. 
Kebaikan utama dengan menggunakan asid lemak terbitan 
minY,ak sawit adalah ia merupakan satu s umber semulajadi 
yang boleh dibaharui ( renewable }. 'I'erbitan minyak 
sawit ini terutama pentingnya dalam p e mbentukan emulsi 
untuk pembuatan bahan solek. 
iv) Penghasilan cat dan bahan salutan p e rmuka an (7) 
Penghasilan asid l e mak demtan p enyuling an dibawah vakum 
adalah satu lang kah yang p enting untuk penghasilan 
6 
v) 
"alkyd res in'~ yang berkual i ti tinggi. "alkyd res in JJ 
yang dimodi fikas ikan boleh digunakan sebagai 1' binder" 
cat. Ia dihasi .lkan dari tindakbalas antara \'alkyd 
resin') dengan asid lemak dari minyak sawit . Asid lemak 
basil penyulingan juga tidak mengandungi konstituen 
yang tidak dikehendaki dan memberi bahan yang tulen, 
warna yang baik dan kualiti yang tetap kepada industri 
cat. Asid lemak taktepu juga digunakan sebagai resin 
salutan permukaan yang dikenali sebagai asid lemak 
'' kering v sebab kebolehannya untuk rangkaian-silang 
melalui pengoksidaan udara. 
Penghas ilan getah ( 8 ) 
F'ungsi asid lemak yang utama ialah kegunaannya dalam 
pengvulkanan getah. Pengvulkanan melibatkan pemanasan 
getah dengan sulfur dan agen pengvulkanan yang lain 
termasuk pengaktif (accelerator) organik, oksida zink 
dan asid lemak berantai panjang atau sabun zink 
daripada asid ini. 
Asid lemak jug a digun ak a n sebagai pelcmb~t a tau 
'plasticisers · semasa 'compounding' dan operasi yang 
lain. Asid l e mak me mbe ri s ifat pelicin kepada getah. 
I a be r f ungs i se bag a i agen p e ng e lua r acuan (mould 
release agent) untuk mengel uarkan bah an yang 
divulkanisasikan terutamanya g eta h keras seperti kotak 
bate ri (battery cases). 
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Komposisi asid oleik mentah adalah seperti berikut 
Jadual 1. 1 KOMPOSISI ASID OLEIK MENTAH DAR! ACIDCHEM 
NAMA ASID LEMAK : PANJANG RANTA! : IKATAN GANDADUA : 
:-----------------------:----------------:-----------------: 
ASID LAURIK c~12 0 . : 
ASID MIRIS'I'IK C-14 0 
ASID PALMITIK C-16 0 
ASID STEAR I£< C-18 0 
ASID OLEIK C-18:1 1 
ASID LINOLEIK C-18:2 2 
ASID ARAKIDIK C-20 0 
Ketulenan asid oleik mentah dari industri adalah 60 - 70 % 
sahaja. Jadi untuk mendapatkan asid oleik tulen, berbagai 
kaedah pengasingan boleh dijalankan. Asid oleik yang tulen 
merupakan satu sumber bahan kimia yang penting untuk 
penyelidikan. Di samping itu, ia juga me mbolehkan formulasi 
yang tepat dibuat supaya hasil yang konsisten didapati. Asid 
oleik terutamanya berfungsi sebagai ag e n aktif permukaan 
surface active agent ). Banyak kajian telah dibuat untuk 
mendapat asid oleik dari minyak olive. Kaedah penghabluran 
larutan pad a suhu rendah bersama dengan 
penyul ingan telah diterangkan dalam 
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"biochemical preparations J ' ( 9). Schlenk dan Holman (10) 
telah rnenyediakan metil oleat dan asid oleik tulen dari 
minyak olive dengan tekriik kompleks urea. Swern dan Parker 
( 11) pula menggunakan kaedah larutan ( solution method 
dan juga kaedah nslurryq untuk mend a pat asid oleik tulen 
dari rninyak olive. Dari kaedah larutan, hasilnya ialah 90.4% 
asid oleik dan hasil yang dikembalikan ialah 43 % 
sernentara bagi kaedah \<slurry'), 85 % asid oleik didapati dan 
basil pengembalian ialah 48 % . 
Smull (12) me laporkan satu cara lain untuk rnengasingkan 
campuran as id lemak. Mere ka me nda p a ti p e rbezaan dalam 
keterlarutan sabun asid bagi asid lernak yang tepu, monotepu 
dan politepu boleh diasingkan melalui penghabluran. Smull 
rnenggunakan prinsip ini untuk meng asingkan asid oleik 
daripada k ompon en lain, teru tamnnya a s id linoleik iaitu asid 
lsmuk du~ ipudu minyuk "talln. Kairys, Mead l:! , Munns dan 
Walder (13) telah dapat mengasingkan asid lemak tepu 
daripada yang taktepu rnelalui sabun asid dalarn satu sistem 
akueus. 1' Sabun as id ~' bermakna sebatian yang mengandungi 
satu molekul contohnya natrium oleat untuk setiap molekul 
asid oleik (14). 
Keppler dll. (l t:i) pula melaporkan cara mendapat asid oleik 
tulen melalui pengasingan urea-aduk urea-adduct dan 
penyulingan berpe ringkat, diikuti dengan pengolahan dengan 
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maleik anhidrida dan iodin supaya asid linoleik yang 
tertinggal itu dapat dikeluarkan. 
Dari berbagai teknik yang telah dibincangkan, salah satu 
cara yang paling baik dan digunakan dengan meluas untuk 
kimia lemak adalah pembentukan sebatian rangkuman yang 
berhablur ( crystalline inclusion compounds ) antara urea 
dan sebatian organik yang berantai lurus. Ia juga dinamakan 
aduks atau kompleks. Sebatian rangkuman adalah campuran dua 
atau lebih sebatian. Salah satu daripadanya terkandung dalam 
rangka hablur yang satu lagi. Mereka diikat bersama oleh 
daya valen sekunder dan oleb ikatan hidrogen. 
Sebatian rangkuman selalu dipanggil aduks atau kompleks 
sebab sifat 'noncovalen' bagi ikatan yang menyambungkan 
komponen itu dan variasi dalam komposisi bagi setengah-
setengah daripadanya. Akan tetapi, kompleks urea merupakan 
sebatian benar ( true compound sebab ia mengandungi dua 
komponen dalam kadar t e rtentu. Ia tidak boleh dibezakan 
daripada sebatian berhablur yang biasa dan diasingkan serta 
dicirikan dengan cara yang s e rupa dengan seo&tian lain 
tetapi sifatnya berbeza dari komponen yang lain. 
Dalam tahun 1940 , Bengen ( 16 mendapati bahawa urea 
membentuk sebatian rangkuman yang b e rhablur denttan sebatian 
rantai lurus yang meng andungi e n a m at.au lebih atom karbon 
tetapi tidak mempunyai rantai cabang atau sebatian siklik. 
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Bengen menyediakan urea kompleks dari hidrokarbon berantai 
lurus, asid 
Larutan air, 
dicenderungi. 
lent<:ik, este r, 
metanol atau 
alkohol, 
e ·t a nol 
Berikutnya, W.Schl e nk 
aldehid 
bagi 
28 
dan 
urea 
keton. 
lebih 
menunjukkan 
sebatian kelas ini dan sebatian rantai lurus kelas yang lain 
juga boleh membentuk kompleks urea. Contoh kelas sebatian 
rantai lurus yang lain yang membentuk kompleks urea adalah 
eter, 'mercaptan', halida, glikol, 1- monogliserida, 1,1'-
digliserida, hidrokarbon taktepu dan keton. 
Kemudah cm p e1t1L11m tu1.-.:a n da.n k t: f>tnbi l t.m k ompl•::k s ure u bo rtambah 
dengan penambahan panjang rantai. Panjang rantai maksimum 
yang dilaporkan boleh membentuk kompleks urea dengan ester 
ialah C48 dan dengan hidrokarbon ialah C 50 . 
Secara umum, prinsip asal yang dicadang kan oleh Bengen hanya 
sab dengan beberapa kekecualian. Sungguhpun beliau 
menganggap panjang rantai minimum sebanyak enam atom karbon 
diperlukan untuk pembentukan kompleks urea, kompleks juga 
boleh disediakan daripada sebatian c3, c4 dan c5 (17,23,28). 
Kompleks urea yang dis ediakan d a rip ada C 3 dan C5 adalah 
tidak stabil dan harus disimpa n pada subu rendah sebab 
hayatnya pada suhu bilik adalah t erhad. Akan tetapi, kadar 
pertambahan separuh bayat d e ngan p e namb a han panjan~ rantai 
adalah besar. llagi rantai s e panjang l a p a n atom karbon atau 
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lebih, kestabilan kompleks urea bagi sebatian rantai lurus 
adalah tinggi. 
boleh membentuk 
Walaupun demikian, suatu sebatian yang tidak 
kompleks dengan sendirinya mungkin boleh 
membentuk satu dalam kehadiran suatu sebatian yang boleh 
membentuk kompleks. 
Teknik penghabluran urea telah dipilih untuk menulenkan asid 
oleik mentah dalam kajian ini. Dalam pemilihan cara 
penyediaan, faktor pelarutan telah dipertimbangkan. Metanol 
dipilih sebab ia merupakan pelarut yang luas digunakan untuk 
menyediakan kompleks dan juga rendah kosnya. 
begitu, etanol, isopropanol dan air j uga boleh 
Sungguhpun 
digunakan. 
Kebaikan menggunakan urea untuk mengasingkan asid oleik dari 
sumber lemak (18) adalah : 
a) Teknik urea ini boleh digunakan bersama dengan proses 
pengasingan moden untuk pemeringkatan asid lemak. 
b) . Tiada peralatan atau teknik yang memerlukan kepakaran 
tertentu yang tinggi. 
c) Pelarut dan bahan kimia yang digunakan tidak mahal, 
senang didapati dan senang dikembalikan ( recovered ). 
Pada k.eseluruhannya, kaedah penghabluran urea yang digunakan 
untuk menulenkan asid oleik mentah adalah berdasarkan 
prinsip berikut. Dalam penghabluran urea pertama, tujuan 
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utama ialah mengkompleks keluar asid lemak tepu dari asid 
oleik mentah dan meninggal asid lemak taktepu dalam cairan 
induk. Seterusnya, penghabluran urea kedua dilakukan ke atas 
cairan induk dari penghabluran urea yang pertama untuk 
mengasinskan asid oleik, dari asid l i noleik, 
Wuluupun begitu, pru~e~ ini tidukluh 100 % lung leap. 
Pembentukan kompleks ini merupakan satu proses keseimbangan 
yang eksotermik ( 19,20 ). Persamaan. tindakbalas adalah ~ 
seperti berikut : 
UREA + SEBATIAN LEMAK KOMPLEKS UREA 
Oleh itu, jika urea yang berlebihan digunakan, tindakbalas 
ini akan mengarah ke pembentukan kompleks urea. Akan 
tetapi, tujuan penghabluran urea yang pertama adalah untuk 
mengkompleks keluar asid lemak tepu sahaja. Maka jika urea 
yang berlebihan digunakan, semua asid lemak termasuk asid 
lemak taktepu akan dikompleks keluar. Jadi, faktor nisbah 
asid oleik urea dikaji. Dalam kajian yang telah dibuat, 
kebanyakan sampel dieram semalaman dan pada suhu yang sangat 
rendah. Jika proses ini dibuat secar·a skala industri, ia 
akan memerlukan kos yang tinggi dan ini tidak menguntungkan. 
Atas sebab itulah faktor-faktor suhu, masa serta kadar 
penyejukan dikaji. 
sama juga dikaji 
Selain daripada itu, faktor-faktor yang 
untuk penghabluran urea yang kedua. 
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Selepas penghabluran urea yang pertama, komposisi asid lemak 
dalam cairan induk . berbeza dengan komposisi asid oleik 
mentah. Dengan itu, faktor yang sama dikaji untuk mengetahui 
kesannya. 
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21 KAEDAH EKSPERIMEN 
~~~--------------
2.1 BAHAN-BAHAN KIMIA 
- Asid oleik mentah dari kilang tempatan , ACIDCHEM. 
- Urea dari Merck. 
- Metanol ( Grad 'Flectonic' dari J.T. Baker Chemical Co. 
- Petroleum eter 60° - eo•c Grad analisis dari BHD 
Chemicals Ltd. Poole England. 
-Natrium sulfat kontang dari Merck ( 99.5% ). 
- Reagen boron trifluorida ( 20% boron trifluorida dalam 
metanol ) dari Merck. 
- Heksana dari Merck. 
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2.2 PENGHABLURAN UREA BAG! ASID OLEIK MENTAH 
Urea ( 18.60 g, nisba h asid oleik urea = 1 3 
dilarutkan di dalam metanol ( 100 ml , ni~bah asid : metanol 
= 1 10 ) secara memanaskannya di dalam rendaman air 
water bath ). Berat urea yang digunakan dikira mengikut 
kaedah kajian Frank D. Gunstone dll. (1 9 ) tetapi nisbah 
ureanya telah diubah dalam kajian ini. * La rutan urea yang 
terlarut k emudiannya ditambah kepada a s id oleik mentah 
( 10.00 g ). Set.e rus nya , c ampura n i t u dipanaskan untuk 
~emastikan kesemuanya larut c a mpur d e ng a n sempurna. 
Campuran itu dibiarkan sejuk p ada s uhu bilik selama 
1/2 jam. Kemudian ianya disimpan dal a m gelap bagi sampel 
yang dieram pada suhu bilik atau disimp an dalam peti sejuk 
bagi sampel yang dieram dalam suhu peti sejuk untuk 
jangkama~a 24 jam. 
* Sebagai contohnya, b ag i asid oleik me nt ah yang menganuungi 
62% asid ol e ik dan n isbah a sid o l eik : urea ·t. e l a h dite ·tapka n 
1 3 jumlah berat urea yang dipe rluka n untuk penghabluran 
urea bagi 10 .00 g a s id ol e ik me ntah = {10 . 00 x 3 x (62 / 100 )} 
= 18.60 g 
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Mendakan urea yang didapati dituras dengan corong Buchner 
dan cairan induk mother liquor berlebihan ditekan 
keluar. Mendakan itu dibasuh tiga kali ( 10 ml x 3 ) dengan 
larutan urea tepu yang sejuk 16 ·g urea dalam 100 ml 
metanol supaya cairan induk yang terperangkap dalam 
mendakan urea dapat dikeluarkan. 
didapati kemudiannya ditimbang. 
Hasil mendakan urea yang 
Mendakan urea i tu kemudj.annya di larutkan dalam air suam yang 
minimum dan diasidkan dengan asid hidroklorik pekat ( 5M ). 
Uji dengan kertas litmus biru. Selepas sejuk, asid lemak 
yang telah dibebaskan daripada mendakan urea itu diekstrak 
tiga kali dengan petroleum eter 60° - 80°C 50 ml x 3 ). 
Bagi setiap pengestrakan, kumpulkan lapisan atas dan lapisan 
bawah diekstrak sekali lagi. Akhirnya, kurnpulkan kesemua 
hasil pengekstrakan itu dan dibasuhnya dengan air ( 50 ml ) 
diikuti dengan larutan natrium klorida tepu ( 30 ml ) supaya 
pengasingan berlaku dengan sempurna. Keringkan dengan 
natrium sulfat kontang. Basil yang didapati dituras dan 
disejatkan dengan penyejat pemutaran ( rotary evaperator ) 
untuk mendapat basil asid lemak. Lalukan gas nitrogen 
rnelaluinya supaya asid lemak itu betul-betul kering. Hasil 
asid lemak ini kernudiannya ditimbang. 
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Bagi ca1ran induk iaitu hasil turasan penghabluran urea, 
sejatkan metanol yang terkandung didalamnya dengan penyejat 
pemutaran sebelum mengulangi proses diatas seperti yang 
dilakukan keatas mendakan urea iaitu larutkan dalam air suam 
dan mengasidka nnya sebelum pengekstrakan tiga kali dengan 
t 1 t Go o - souc-·. pe ro eum e er Hasil asid lemak dari cairan 
induk yang dikeringkan ditimbang. 
2.3 ANALISIS KOMPOSISI ASID LEMAK HASIL DARI PENGHABLURAN UREA 
Asid lemak ( 0.005 g ) dari hasil penghabluran urea bagi 
asid oleik · mentah ditimbang dan dilarutkan dalam larutan 
heksana ( 1 ml ). Reagen boron trifluorida ( 1 ml, 20% BF3: 
dalam MeOH ) ditambah kepada larutan itu dalam satu tiub 
tindak balas mikro yang boleh ditutup ketat. Tiub itu 
kemudifl,nnya diletakkan dalam rendaman minyak pada suhu 
100°C dan refluks selama 5 minit. Air ( lebih kurang 1 ml ) 
ditambah kepadanya untuk memberhentikan tindak balas dan 
menyebabkan pemisahan fasa. Lapis an at as heksana 
kemudiannya dikeluarkan dan dikeringkan. Seterusnya sampel 
itu dilarutkan dalam sedikit heksana tulen. Sampel ini 
boleh disuntikkan ke dalam kromatografi gas-cecair untuk 
dianal is is ( 20). 
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Keadaan - keadaan untuk kromatografi gas - cecair 
Sampel tersebut dianalisis dengan GC - Shimadzu 9A PTF yang 
dilengkapi dengan satu pengesan nyalaan-pengionan ( Flame-
ionisation detector, FID ). Keadaa n operasinya adalah 
seperti berikut : 
Deskripsi 
Bahan untuk kolum ( 2 . 5 m) 
Suhu asal kolum 
Suhu suntikan I pengesan 
Kadar aliran nitrogen 
Keadaan 
5% DEGS 
180°C 
225°C 
40 ml/min 
2.4 KESAN MASA DAN SUHU PENGERAMAN 'rERHADAP KOMPOSISI ASID LEMAK 
HASIL PENGHABLURAN UREA YAN.G PERTAMA 
Eksperimen 2.2 dilakukan dengan menggunakan asid oleik 
mentah ( 2.00 g untuk setiap sampe l sebanyak lapan sampel. 
Nisbah asid oleik : urea 1 3 iaitu dikekalkan sama. 
Eksperimen dijalankan sampel secara 
berasingan dalam peti sejuk se lama 3 , 6, 10, 13, 17, 21, 26 
dan 30 jam masing-masing. Hasil asid lemak yang didapati 
dianalisis dengan kromatogJ:af i gas-cecair. 
Keputusan komposisi asid lemak dari penghabluran urea ini 
ditunjukkan dalam Jadual 3. 1 dan nisbah % c1S : 1 I % c 16 dan 
nisbah % taktepuan 1% tepuan didapati dalam Jadual 3.2. 
Graf 3. 1 menggambarkan nisbah % C 18 : 1 I % C 16 terhadap masa 
pengeraman serta nisbah % taktepuan I % tepuan terhadap masa 
pengeraman. Graf garislurus didapati menunjukkan 
keseimbangan dicapai dalam masa 6 jam atau kurang. 
Eksperimen 2.2 diulangi dengan menggunakan asid oleik 
mentah ( 2.00 g ) untuk setiap sampel juga tetapi sebanyak 
sepuluh sampel disediakan. Nisbah asid oleik urea 
ditetapkan 1 : 3 . 
suhu bi 1 ik selama 1, 
Sampel dieram secara berasingan pada 
3 , 6 , 9 , 12 , 14, 19 , 2 2 , 2 5 dan 3 0 jam 
masing-masing. Basil asid lemak yang didapati juga 
dianalisis dengan kromatografi gas-cecair. 
Keputusan komposisi asid lemak dari penghabluran urea ini 
di tunjukkan dalam Jadual 3. 3 dan nisbah J~ C 18 : 1 I % C 16 
serta nisbah % taktepuan I % tepuan didapati dalam Jadual 
3. 4 . Graf 3. 2 memb e ri nisbah % C 1'3: 1 1 % C 16 terhadap mas a 
pengeraman serta ni s bah % taktepuan 1 % tepuan terhadap masa 
pengeraman. Graf garislurus didapati menun jukkan 
keseimbangan dicapai dalc.m masa 3 jam atau kurang. 
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2.6 KESAN NISBAH ASID OLEIK : UREA, SUHU DAN MASA PENGERAMAN 
BERTA KADAR PENYEJUKAN TERHADAP BERAT BASIL PENGHABLURAN 
YANG PERTAMA 
2.5.1 KESAN NISBAH ASID OLEIK : UREA 
Eksperimen 2.2 diulangi dengan nisbah asid oleik 
urea yang berbeza. Satu sampel menggunakan nisbah 1 
: 3 dan satu lagi dengan nisbah 1 : 4 disediakan. 
Kedua-dua sampel dieram pada suhu bilik selama 24 
jam. Satu set eksperimen pengawalan tanpa urea juga 
dijalankan iaitu satu dieram dalam peti sejuk dan 
satu lagi pada suhu bilik. 
Urea yang semakin bertambah telah mengurangkan berat 
asid lemak dari cairan induk bag i sampel yang dieram 
pada s uhu bilik. Keputus a nnya ditunjukkan ·dalam 
Jadual 3.6 Basil anali s i s kromatografi gas-cecair 
digambarkan dalam Jadual 3. 7 . 
2.~.2 KlCSAN SUHU FENGERAMAN 
Eksperimen 2.2 juga diulangi untuk sampel yang 
dieram dalam peti sejuk selama 24 jam dengan nisbah 
asid oleik : ure a y a ng berbez a iaitu 1 : 3 dan 1 :4. 
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Sampel yang d'ieram di dalam peti sejuk memberi berat 
asid lemak daripada cairan induk yang kurang 
daripada sampel yang dieram pada suhu bilik. 
Keputusannya ditunjukkan dalam Jadual 3.6 Hasil 
analisis kromatografi gas-cecair digambarkan dalam 
Jadual 3.7 . 
2.5.3 KESAN MASA PENGERAMAN 
Eksperimen 2.2 diulangi dengan nisbah asid oleik : 
urea = 1 : 3 untuk dua sampel. Satu dieram pada suhu 
bilik dan satu lagi dieram dalam peti sejuk. Sampel 
dieram selama 3 jam pada suhu bilik dan 5 jam dalam 
poti sejuk. Asid oleik men·t;ah ( 15.00 g ) dun uroa 
serta metanol yang berkadaran digunakan. 
Berat hasil penghabluran urea ini tidak banyak 
berbeza daripada sampel yang dieram selAma 24 jam. 
Ini menunjukkan keseimbangan dicapai dalam 
jangkamasa yang pendek ini. Keputusannya 
ditunjukkan dalam Jadual 3.6 . Basil anal isis 
kromat9grafi gas-cecair digambarkan dalam Jadual 3.7 
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2.5.4 KESAN KADAR PENYEJUKAN 
Eksperirnen 2.2 diulangi tetapi kadar penyejukan 
dikawal. Setelah urea, rnetanol dan asid oleik 
rnentah terlarut campur deng an sernpurna, carnpuran itu 
dirnasukkan ke dalarn s a tu kelalang. Kelalang 
direndarnkan dalarn satu bika r air s e juk. Dua 
jangkasuhu dikepitkan supaya s uhu carnpuran dan suhu 
air diluarnya dapat dibaca. Pastikan perbezaan suhu 
sentiasa 2 °C d eng an rnenarnba h a is sekali - sekala . 
Penyejuka n dite ruskan hingga rne ncapai s uhu bilik. 
Kernudian, sarnpel dierarn pada suhu bilik selarna 24 
jam. Ulangi untuk perbezaan s uhu 5°C jug a. 
Kadar p e nye juka n y a ng l e bih l a mba t sebe lum s amp e l 
dierarn tidak rnernberi kesan yang ketara ke atas berat 
hasil asid lernak dari penghabluran urea yang pertarna 
bagi asid oleik rnentah. Keputusannya ditunjukkan 
dalarn Jadual 3.6 . Hasil analisis krornatografi 
gas-cecai r digarnbarkan dal a m Jadual 3.7 
2.6 KESAN NISBAH ASID OLEIK : UREA, SUHU SERTA MASA PENGERAMAN 
TERHADAP BERAT HASIL PENGHABLURAN UREA YANG KEDUA 
23 
2.6.1 KESAN NISBAH ASID OLEIK : UREA 
Eksperimen 2.2 diulangi dengan menggunakan asid 
lemak dari cairan induk 2.00 g ), basil 
pengbabluran urea yang pertama dari eksperimen 2.5.2 
Nisbah asid oleik urea dan subu pengeraman 
dikekalkan sama seperti penghabluran urea yang 
pertama. 
Urea yang semakin bertambah meningkatkan berat basil 
asid lemak dari mendakan urea yang dikebendaki. 
Keputusannya ditunjukkan dalam Jadual 3.8 . Hasil 
analisis kromatografi gas - cecair digambarkan dalam 
Jadual 3.9 . 
2.6.2 KESAN SUHU PENGERAMAN 
Eksperimen 2 .2 diulangi deng an menggunakan asid 
lemak dari cairan induk (2.00 g ),basil penghabluran 
urea yang pertama dari eksperimen 2.5. 1 Dari 
sampel dengan nisbab asid oleik : urea = 1 3 
sabaja). Nisbab asid ol e ik urea dikekalkan 1 : 3 
dan dieram pada subu bilik selama 24 jam. 
Subu pengeraman tidak memb e ri kesan yang ketara ke 
24 
